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Abstract 



The Instant invention is directed to a suspension which is stable in storage comprising: (1) 0.5 to 80%, by weight, based 
on the total suspension, of an inorganic filler in (2) 20 to 99.5%, by weight, based on the total suspension, of 
polyhydroxyl compounds containing aliphatic or cycloaliphatic combined hydroxyl groups, wherein said polyhydroxyl 
compounds (2) contain from 0.05 to 1 0% by weight based on (1 )+(2) of a graft polymer and stabilizer which was 
produced by the free radical polymerization of (a) from 1 to 35%, by weight, based on the graft polymer, of an olefinically 
unsaturated carboxylic acid and (b) from 0 to 60%, by weight, based on the graft polymer, of other olefinically 
unsaturated monomers, in the presence of (c) from 5 to 99%, by weight, based on the graft polymer, of polyhydroxyl 
compounds, wherein the carboxyl groups of the graft polymer are completely or partially neutralized by organic or 
inorganic bases. 
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Patentanspriiche 

iy Lagerstabile Suspension aus 

(1) 0,5 bis 80 Gew.-% (bezogen auf gesamte Suspension) 

eines anorganischen Fttllstoffs in 

(2) 20 bis 99,5 Gew.-% (bezogen auf gesamte Suspension) 

an Polyhydroxylverbindungen mit 
aliphatisch oder cycloaliphatisch 
gebundenen Hydroxylgruppen, 

dadurch gekennzeichnet, dafl die Polyolkomponente (2) als 
Stabilisator 0,05 bis 10 Gew.-% bezogen auf (1) + (2), 
eines Pfropf polymer isats enthait, welches durch radikalische 
Polymerisation von 

(a) 1 bis 35 6ew.-%, bezogen auf Pfropfpolymerlsat, einer 

olefinisch ungesSLttigten CarbonsMure 
sowie 

(b) O bis 60 Gew.-% bezogen auf Pf ropf polymer isat; an 

weiteren ungesSttigten Monomeren 

in Gegenwart einer Polyhydroxylverbindung hergestellt 
wurde, wobei die Carboxylgruppen des Pfropf polymer isats 
ganz oder teilweise durch organische oder anorganlsche 
Basen neutralisiert slnd. 

2. Suspensionen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als Polyhydroxylverbindungen (2) PolyStherpolyole 
verwendet werden. 

3. Suspension nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als anorganlsche Ftillstoffe (1) solche auf Basis 

von Calciumcarbonat, Insbesondere Xrelden, verwendet werden. 
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4. Suspensionen nach Anspruch 1-3, dadurch gekennzeichnet , 
dafl als olefinisch ungesattigte CarbonsSure (a) (Meth)- 
AcrylsMure verwendet wird. 

5. Suspensionen nach Anspruch 1 - 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB als weiteres Monomeres (b) Styrol verwendet wird. 

6. Suspensionen nach Anspruch 1-5, dadurch gekennzeichnet, 
da3 bei ihrer Herstellung bei Temperaturen zwischen 5 und 
4 5°C gearbeitet wurde. 

7. Verwendung der Suspensionen nach Anspruch 1-6 zum 
Aufbau von geschaumten Oder nicht geschMxunten Kunststoffen 
nach dem Isocyanat-Polyadditionsverfahren. 
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stabile Suspensionen anorganischer FQllstoffe in organischen 
Polyhydroxylverbindungen 



Die vorliegende Erfindung betrifft stabile Suspensionen 
von anorganischen FUllstoffen in zur Herstellung von Poly- 
urethanen geeigneten Polyhydroxylverbindungen sowie ihre 
Verwendung zur Herstellung von Polyurethankunststof fen. 

Die Kombination von organischen und anorganischen Roh- 
stoffen 2u einem Komblnationswerkstoff Ist technisch 
seit langem Oblich, z.B. beim Ftillen von Kautschuken 
Oder Thermoplasten mit emorganischen FUllstoffen, beim 
Pigmentieren von Lacken mit anorganischen Pigmenten 
Oder in der Prefimassenherstelliing. 

Im Gegensatz zu den obengenannten Kautschuken, Thermo- 
plasten Oder Preflmassen, die im wesentlichen Feststoffe 
darstellen und in denen die einmal eingearbeiteten FUll- 
stoffe ihren Verteilungsgrad praktisch unverSndert bei- 
behalten, handelt es sich bei den in der Polyurethanche- 
mie gebrauchlichen Polyolen um flUssige Stoffe, die erst 
nach der Reaktion mit den Polyisocyanaten in Festkttrper 
Oder Kautschuke Ubergehen. 
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Anorganische Fvillstoffe weisen im allgemeinen spezifi- 
sche Gewichte Uber 2 auf, wfihrend die spezifischen Ge- 
wichte der Polyole zumelst Im Berelch um 1 liegen. Es be- 
steht daher zwischen beiden Komponenten ein so groBer 
Unterschied der spezifischen Gewichte, dafl Suspenslonen 
auch sehr fein gemahlener anorganischer Pigmente in den 
Polyolen nach einiger Zeit sedimentieren , insbesondere 
dann, wenn die Polyole die fiir die Verarbeitung in der 
Praxis im allgemeinen erforderlichen relativ nledrigen 
Viskositaten besitzen. 

Dieser Umstand stellt ein erhebliches Hindernis fUr 
einen liinsatz anorganischer FUllstoffe in der Polyurethan- 
chemie dar. Es besteht der verstSndliche Wunsch, der- 
artige Suspensionen in lagerstabiler Form zur VerfUgung 
zu haben, so daB sich ein zusStzlicher Mischprozefl wfih- 
rend der Lagerung oder vor der Verwendung zwecks Homo> 
genisierung erObrigt. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand somit in 
der Bereitstellung von lagerstabilen Suspenslonen anor- 
ganischer FUllstoffe in Polyolen, wie sie zur Herstellung 
von Polyurethapen Verwendung flnden. 

ttberraschenderweise konnte diese Aufgabe gemfifl einem eigenen 
aiteren Vorschlag (Deutsche Patentanmeldung P 2 714 291.2) 
dadurch gelOst werden, dafi man die anorganlschen FUllstoffe 
In bestlaimten, nachstehend nSher beschrlebenen, Carboxylgruppeii 
aufweisenden Polyhydroxylverblndungen dlsperglert und die so 
erhaltenen Suspenslonen gegebenenfalls mlt welteren Polyhy- 
droxylverblndungen verdUnnt. Die Herstellung der Carboxyl- 
gruppen aufweisenden Polyhydroxylverblndungen kann hlerbei 
auch gleichzeitlg mlt dem Dlspergiervorgang erfolgen. 
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Bel der welteren Ausarbeitung dieses Verfahrens zelgte 
slch, da6 der Car boxy Igruppengehalt zu St5rungen ftihren 
kann, falls die so hergestellten Suspensionen in Polyure- 
thane tiberfilhrt werden sollen. Uberraschenderweise zelgte 
sich nunmehr jedoch, da6 auch dann stabile und stSrungs- 
frei in Polyurethane Qberftihrbare Suspensionen entstehen, 
wenn- die Carboxylgruppen durch organische Oder anorganische 
Basen ganz oder teilweise neutralisiert werden. 

Gegen stand der vorliegenden Erfindung sind lager stabile 
Suspensionen von 

(1) 0,5 bis 80 Gew.-% (bezogen auf gesamte Suspension) eines 

anorganischen FUllstoffs in 

(2) 20bis 99,5 Gew.-% (bezogen auf gesamte Suspension) 

an Polyhydroxylverbindungen mit 
aliphatisch oder cycloaliphatisch 
gebundenen Hydroxy Igruppen, 

welche dadurch gekennzeichnet sind, daB die Polyolkomponente (2) 
als Stabilisator 0,05 bis 10, bevorzugt 0,1 bis 3 Gew.~%, 
bezogen auf (1) + (2), eines Pfropf polymer isats enthSlt, 
welches durch radikalische Polymerisation von 

(a) 1 bis 35 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 20 Gew.-%, bezogen 

auf Pfropfpolymerisat, einer olefinisch 
ungesMttigten CarbonscLure sowie 

(b) 0 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 40 Gew«-%, bezogen 

auf Pfropfpolymerisat, an welteren 

ungesSttlgten Monomeren 
in Gegenwart einer Polyhydroxylverbindung hergestellt wurde# 
wobei die Carboxylgruppen des Pfropfpolymerisats ganz oder 
teilweise durch organische oder anorganische Basen neutrall* 
siert sind. 
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist schlle01ich 

auch die Verwendung der nach dem erf indungsgeraafien Ver- 

fahren zugSnglichen Dispersionen als Aufbaukomponente 

bei der Herstellung von geschaumten und ungeschaumten Poly- 

urethankunststoffen nach dem Isocyanat-Polyaddltionsverf ahren, 

Unter dem Begriff -anorganische FUllstoffe- sollen im 
Rahmen der vorliegenden Erfindung auch die bekannten 
anorganischen Pigmente verstanden werden. Es kommen auch 
solche anorganische FUllstof fe in Betracht, deren Ober- 
f lichen mit organischen oder anorganischen Verbindungen 
mit neutralem # basischem oder saurem Charakter vorbehandelt 
worden sind,2.B.um deren Ladung oder Hydrophille zu ver- 
andern. Es handelt sich bei den anorganischen PUllstoffen 
im wesentlichen um feste anorganische Stoffe, deren Tail- 
chengestalt die Form von Nadeln, BlMttchen, Kugeln oder 
unregelmSfligen Teilchen haben kann, die amorph, metamorph 
Oder kristallin sein kfinnen und bei denen der Teilchen- 
durchmesser im wesentlichen unter 10 Mikron liegt. Der 
RUckstand auf einem 40yUm-Sieb gemSB DIN 53 195 sollte 
unter 1 Gew.-% betragen. 

Geeignete solche Filllstoffe sind z.B. Kaoline, Talkum, 
Glimmer, Tuff, Lava, Asbestmehl, Glas, Kreide, Dolomit, 
Bentonite, Alkali- oder Ammonivunphosphate und -polyphos- 
phate, Erdalkaliphosphate und -polyphosphate, Rufl, 
Graphit, Zemente, Calciumoxid und -hydroxid, Calciuxnsul- 
fate, Flugaschen, Schlacken, Gesteinsmehl, Titandioxid, 
Eisenoxide, Aluminiumoxide und -hydroxide, Quarz- und 
Schiefermehle,Kieselsauren usw. Besonders gut geeignet 
sind far das erf indungsgemaoe Verfahren neben Talkum, Kao- 
lin und Aluminiumoxidhydraten vorzugsweise Calciumcarbo- 
nat enthaltende FUllstof fe wie Kreide oder Dolomit. 
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Als kontinuierliche Phase in den erf indungsgemMBen Filll- 
stoff-Suspensionen dienen Carboxylgruppen aufweisende ganz 
Oder teilneutralisierte Pf ropf polymer isate, wie sie durch 
Aufpfropfen von olefinisch ungesSttigten CarbonsSuren und 
gegebenenfalls weiteren Vinylmonomeren auf Polyhydroxyl- 
verbindungen der in der Polyurethanchemie an sich bekannten 
Art und anschlieBende Neutralisation erhalten warden k5nnen, 
vorzugsweise in Abmischung mit Carboxylgruppen-freien Poly- 
hydroxyl verbindungen . 

Geeignete, durch die genannte Pf ropf reaktion zu inodifi- 
zierende (bzw. auch zur Abmischung verwendbare) Polyhy- 
droxylverbindungen sind vorzugsweise bei Raumtemperatur 
f lussige Polyole der in der Polyurethanchemie an sich be- 
kannten Art. 

Diese Verbindungen weisen in der Regal 2 bis 8, vor- 
zugsweise 2 bis 3 Hydroxy Igruppen auf und liagen in Mole- 
kulargewichtsbereich Uber 500, vorzugsweise zwischen 1800 
und 7000. Es kommen jedoch auch Polyolgemische in 
Betracht, die neben Polyolen des genannten Molekularge- 
wichtsbereichs auch solche mit einem geringeren Mole- 
kulargewicht,beispielsweise zwischen 62 und 500, ent- 
halten, wobei diese jedoch vorzugsweise im Gemisch in 
Mengen von weniger als 70 Gew.-% vorliegen. Bei den 
bevorzugten Polyhydroxylverbindungen handelt es sich 
um die obigen Ausf Uhrungen entsprechenden Polyhydroxy- 
polyester, -polySither, -polyacetale, -polycarbonate 
Oder -polyesteramide. Die entsprechenden Polyhydroxy- 
poly&ther sind besonders bevorzugt, da sie einerseits 
im allgemeinen relativ niedrigviskos sind und zum ande- 
ren eine gute Pfropfgrundlage bilden. 
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Die in Frage kommenden Hydroxylgruppen aufweisenden Poly- 
ester sind 2.B. Umset2ungsprodukte von mehrwertigen, vor- 
zugsweise zweiwertigen und gegebenenfalls zusStzlich drei- 
wertigen Alkoholen mit mehrwertigen, vorzugsweise zwei- 
wertigen, CarbonsSiuren. Ans telle der freien Polycarbon- 
sauren k5nnen auch die entsprechenden Polycarbonsaure- 
anhydride oder entsprechende PolycarbonsSureester von 
niedrigen Alkoholen oder deren Gemische zur Herstellung 
der Polyester verwendet werden. Die PolycarbonsSuren 
k5nnen aliphatischer , cycloaliphatischer , aromatischer 
und/oder heterocyclischer Natur sein und gegebenenfalls, 
z.B. durch Halogenatome, substituiert und/oder ungesMttlgt 
sein. 

Als Beispiele hierfUr seien genannt: BernsteinsSure, 
AdipinsMure, KorksSure, AzelainsMure, SebacinsSure, 
PhthalsSurCr IsophthalsSure, Trimellits^ure, Phthal- 
saureanhydrid, Tetrahydrophthals^ureanhydrid, Hexahydro- 
phthalsaureanhydrid, TetrachlorphthalsSureanhydrid, Endo- 
methylentetrahydrophthalsaureanhydr id , Glutarsdureanhy* 
drid, MalGinsSure, MaleinsMureanhydrid, FumarsSure, 
dimere und trimere FettsMuren wie tJlsSure, gegebenen*- 
falls in Mischung mit moncroeren FettsMuren, Terephthal* 
sauredimethylester und TerephthalsSure-bis-glykolester . 
Als mehrwertige Alkohole kommen z.B. Xthylenglykol , 
Propylenglykol-(1 ,2) und -(1,3), Butylenglykol- (1 ,4) 
und -(2,3), Hexandiol-(1,6) , Octandiol- (1 ,8) , Neopentyl- 
glykol , Cyclohexandimethanol { 1 , 4-Bis-hydroxymethylcyclo- 
hexan) , 2-Methyl-l , 3-propandiol, Glycerin, Trimethylol- 
propan, Hexantriol-(1 ,2,6) , Butantriol-(1 ,2,4) , Tri- 
methyloiathan, Pentaerythrit, Chinit, Mannit und Sorbit, 
Methylglykosid, ferner DiSthylenglykol, TriMthylenglykol , 
Tetraathylenglykol, Poly^thylenglykole, DipropylenglykoX, 
Polypropylenglykole, Dibutylenglykol und Polybutylen-* 



Le A 18 333 



- 6 - 

909810/0A40 



2739620 

glykole in Frage. Die Polyester kOnnen anteilig end- 
standige Car boxy Igruppen aufwelsen. Auch Polyester aus 
Lactonen, 2.B. £-Caprolacton Oder HydroxycarbonsHuren, 
2.B. Ui-Hydroxycapronstture, sind einsetzbar. 

Auch die erf indungsgemMfl vorzugsweise in Frage koimnenden# 
mindestens zwei, in der Kegel zwei bis acht, vorzugsweise 
zwei bis drei. Hydroxy Igruppen aufweisenden PolySther sind 
solche der an sich bekannten Art und werden z.B. durch Poly- 
merisation von Epoxiden wie Kthylenoxid, Propylenoxid, 
Butylenoxid, Tetrahydrofuran, Styroloxid oder Epichlor- 
hydrin mit sich selbst, z.B. in Gegenwart von BF^* Oder 
durch Anlagerung dieser Epoxide^ gegebenenfalls im Ge- 
misch Oder nacheinander , an Startkomponenten mit reak*- 
tionsfahigen Wasserstof f atomen wie Wasser, Alkohole* 
Ammoniak oder Amine, z.B. Kthylenglykol, Propylen- 
glykol-(l,3) oder -(1,2), Trimethylolpropan, 4,4 
Dihydroxy-diphenylpropan, Anilin, Athanolamin Oder 
Xthylendiamin hergestellt. Auch SucrosepolySther , 
wie sie z.B. in den deutschen Auslegeschrif ten 
1 176 358 und 1 064 938 beschrieben werden, kommen 
erf indungsgemaB in Frage. Vielfach sind solche Poly- 
ather bevorzugt, die uberwiegend (bis zu 90 Gew.-%, 
bezogen auf alle vorhandenen OH-Gruppen im PolySther) 
primare OH-Gruppen aufwelsen. Auch durch Vinylpoly- 
merisate modifizierte Poly^ther, wie sie z.B. durch 
Polymerisation von Styrol und Acrylnitril in Gegenwart 
von PolyMthern entstehen (amerikanische Patentschrif ten 
3 383 351, 3 304 273, 3 523 093, 3 110 695, deutsche 
Patentschrif t 1 152 536), sind geeignet, ebenso OH- 
Gruppen aufweisende Polybutadiene. 

Als Polyacetale kommen z.B. die aus Glykolen, wie 
Diathylenglykol, TriSthylenglykol, 4 , 4 ' -DioxSthoxy- 
diphenyldimethylmethan, Hexandiol und Formaldehyd 
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herstellbaren Verbindungen in Prage. Auch durch Poly- 
merisation cyclischer Acetale lassen sich erfindungs- 
gemaa geeignete Polyacetale herstellen. 

Als Hydroxylgruppen aufweisende Polycarbonate kommen 
solche der an sich bekannten Art in Betracht, die z.B. 
durch Umsetzung von Diolen wie Propandiol- (1 ,3) , Butan- 
diol-(l,4) und/oder Hexandiol-(1,6) , DiSthylenglykol, 
Triathylenglykol oder TetraSthylenglykol mit Diaryl- 
carbonaten, 2.B. Diphenylcarbonat, oder Phosgen her- 
qestellt warden k5nnen. 

2u den Polyesteramiden und Polyamiden zShlen z.B. die 
aus mehrwertigen gesSttigten und ungesSttigten Carbon- 
sauren bzw. deren Anhydriden und mehrwertigen gesSttlg- 
ten und ungesSttigten Aminoalkoholen, Diaminen, Poly- 
aminen und ihren Mischungen gewonnenen, vorwiegend 
linearen Kondensate. 

Vertreter dieser erf indungsgemSB zu verwendenden Ver- 
bindungen sind z.B. in High Polymers, Vol. XVI, "Poly- 
urethanes. Chemistry and Technology", verfaat von 
Saunders-Frisch, Interscience Publishers, New York, 
London, Band I, 1962, Seiten 32-42 und Seiten 44-54 
und Band II, 1964, Seiten 5-6 und 198-199, sowie im 
Runs ts toff -Handbuch, Band VII, Vieweg-Httchtlen, Carl- 
Hanser-Verlag, Munchen, 1966, z.B. auf den Seiten 45-71, 
beschrieben. 

SelbstverstSndlich k^nnen Mischungen der obengenannten 
Verbindungen mit mindestens zwei gegenUber Isocyanaten 
reaktionsfShigen Wasserstof fatomen mit einem Holekular- 
gewicht von 500 - 10 OCX), z.B. Mischungen von PolyMthern 
und Polyestern, eingesetzt werden. 
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Als erfindungsgeinilfi gegebenenfalls mlt einzusetzende 
Ausgangskomponenten kononen auch Verblndungen mlt mln- 
destens zwei Hydroxylgruppen und elnem Molekulargewlcht 
von 62 - 500 in Frage. Auch diese Verblndungen velsen 
in der Kegel 2 bis 8 Hydroxylgruppen auf , vorzugswelse 
2 bis 3 Hydroxylgruppen. 

Als Beispiele fur derartige Verblndungen seien genannt: 
Rthylenglykol, Propylenglykol- (1 ,2) und -(1,3), Butylen- 
glykol-(l,4) und -(2,3), Pentandlol- ( 1 , 5) , Hexandlol- 
(1,6), Octandiol-(1 ,8) , Neopentylglykol, 1,4-Bis- 
hydroxymethyl-cyclohexan, 2-Methyl-1 , 3-propandiol, 
Glyzerin, Trimethylolprcpan, Hexantriol- ( 1 , 2,6) , Tri- 
methylolathan, Pentaerythrit , Chinit, Mannit und Sorblt 
und deren Xthoxylierungs- bzw. Propoxyllerungsprodukte, 
Diathylenglykol, Triathylenglykol, TetraSthylenglykol, 
Polyathylenglykole mlt elnem Molekulargewlcht bis 500, 
Dipropylenglykol, Polypropylenglykole mlt elnem Mole- 
kulargewlcht bis 500, Dibutylenglykol, Polybutylenglykole 
mit elnem Molekulargewlcht bis 500, 4 , 4 • -Dlhydroxy- 
diphenylpropan, Di-hydrcmethyl-hydrochlnon, Diathanol- 
amin und Trl£Lthanolamin. 

ErflndungsgemJlB k5nnen jedoch auch Polyhydroxylverbln- 
dungen elngcsetzt werden. In welchen hochnolekulare 
polyaddukte bzw. Polykondensate In felndlsperaer Oder 
gelttster Form enthalten aind. Derartige modlflzlerte 
Polyhydroxylverblndungen werden erhalten, %f«nn man 
Polyaddltlonsreaktlonen (z.B, Umsetzungen zwischen 
Polyisocyanaten und amlnofunktlonellen Verblndungen) 
bzw. Polykondensatlonsreaktlonen (z.B. zwlschen foxm^ 
aldehyd und Phenolen und/oder Amlnen) direkt In eltu 
m den oben gcnannten, Hydroxylgruppen aufweisenden 
Verblndungen ablaufen ISflt. Derartige Verfahren slnd 
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belsplelswelse In den Deutschen Aualegeachrlften 1 168 075 
und 1 260 142, sowle den Deutachen Of fenlegungaachriften 
2 324 134, 2 423 984, 2 512 385, 2 513 815, 2 550 796, 
2 550 797, 2 550 833 und 2 550 862 beschrleben. Ea lat 
aber auch mflglich, gemHa US-Patent 3 869 413 bzw. 
Deutscher Of fenlegungaachrlf t 2 550 860 elne fertlge 
wHflrige Polymerdlaperalon mit elner Polyhydroxylver- 
bindung zu vermlachen und anachllefiend aua dem Gemlach 
das Wasser zu entfernen. 

Bel der Verwendung von nodlf Izlerten Polyhydroxylver- 
blndungen der oben genannten Art ale Auagangakonponente 
in Polyiaocyanat-Polyaddltlonsverfahren entatehen in 
vielen Fallen Polyurethankunatatof fe nit weaentllch ver- 
beaaerten nechanlachen Elgenachaften. 

Im erfindungsgemSfien Verfahren kSnnen beliebige Gemiache 
der oben genannten Polyhydroxylverbindungen eingesetzt 
werden. Gegebenenfalls kOnnen die Polyole auch mit wel- 
teren Zusatzatof fen wie KettenverlSngerern, Stabilisa- 
toren, Treibmitteln, Farbstoffen, Emulgatoren, Waaaer 
etc. vermiacht «ein. Vorzugaweiae aollen jedoch erfln- 
dungagemaa unter dem Begriff Polyol bzw. Polyhydroxyl- 
verblndung die relnen Polyole veratanden werden. 

im Rahnen der vorllegenden Erflndung werden ala Polyhy- 
droxylverbindungen vorzugaweiae PolyStherpolyole verwen- 
det, da aie fUr die erfindungagemase Suapenalonaheratel- 
lung beaondera geeignet alnd. Von beaonderem Intereaae 
alnd hlerbei aolche Polyatherpolyole, die auf Baaia von 
Propylenoxid oder Xthylenoxid bzw. deren Mlachungen nach 
bekannten Verfahren erhaitUch aind und Molgewichte zwiachen 
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ca. 1800 und 7000 au^welsen. Von besonderem Interesse slnd 
solche Polyatherpolyoler die zwischen 3 und 45 Gew.-I, 
vorzugswelse 10 bis 30 Gew.-%, Xthylenoxid eingebaut ent- 
halten. Hierbei kann das Xthylenoxid statistisch eingebaut 
sein^ vorzugsweise befindet es sich aber entweder als Poly- 
mer block an den Kettenenden des PolyMtherpolyols Oder als 
Mischblock, mit einem eingebauten Xthylenoxidanteil von 
mehr als 30 Gew.-%, innerhalb der Kette des Polyatherpolyols . 
Mischformen zwischen den genannten PolySthertypen sind na- 
turgemM ebenfalls in Betracht zu Ziehen. 

Bevorzugt werden in die Polyhydroxylverbindungen in einer 
ersten Stufe durch eine radikalisch initiierte Pfropf- 
polymerisationsreaktion mit ungesMttigten CarbonsMuren 
sowie gegebenenfalls weiteren olefinisch ungesHttigten 
Monomeren freie Carboxylgruppen eingefahrt, wobei vorzugs- 
weise in Abwesenheit von organischen LSsungsmittel gearbeitet 
wird, so da6 die Polyhydroxylverbindung als alleiniges 
Reaktionsmedium fUr die Pfropf polymerisation dient. 

Hierbei ist es mOglich, die Gesamtmenge des letztlich in 
den erfindungsgemMBen Suspensionen als kontinuierliche 
Phase vorliegenden Polyols der Pf ropfpolymerisationsreaktion 
zuzuffihren; man sollte jedoch vorzugsweise so verfahren, 
dafi zunMchst nur ein Tell der Gesamtmenge des letzlich in der 
Suspension als kontinuierliche Phase vorliegende Polyols 
der Pfropf polymerisation unterworfen wird, worauf sich eine 
Verdtinnung der so erhaltenen Pf ropfpolymerisate mit weiterem 
nicht modif iziertem Polyol anschlieflt, wobei beide genannten 
Polyole gleich oder verschieden sein kdnnen. 

Die Dispergierung des anorganischen Pailstoffs erfolgt 
bevorzugt im Anschlufi an die Vermischung des Pfropfpolymeri- 
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sats mit dem nichtmodif izierten Polyol, obgleich es auch 
maglich ist, den Stabilisator erst nach dem Dispergiervor- 
gang einzurQhren. Der Dispergiervorgang findet unter innigem 
Durchmlschen der Ausgangskoraponenten bei -30 bis 180°C, vor- 
zugsweise zwischen 5 und 45°C, wShrend elnes Zeitraums von 
0,1 bis 12 Stunden statt. 

Der Dispergiervorgang kann gegebenenfalls auch in Gegen- 
wart von LSsungsmitteln wie z.B. Wasser, Aceton, Xthylacetat, 
Methylenchlorid, Methanol, Dimethylformamid, Toluol, Chlor- 
benzol oder Dloxan durchgefiihrt werden. Iin AnschluB an den 
Dispergiervorgang wird dann im allgemeinen das gegebenen- 
falls initverwendete Lttsungsroittel destillativ entfernt. 
Das Arbeiten ohne LSsungsmittel ist jedoch erf indungsgemSe 
bevorzugt . 

Die Carboxylgruppen des Pfropfpolymerisat-stabilisators werden 
mit organischen oder anorganischen Basen, vor Oder bevorzugt 
nach dem Dispergieren des FUllstoffs in der stabilisator- 
haltigen Polyolphase, ganz oder teilweise neutral isiert. 

Auf eine Carboxylgruppe werden hierzu 0,01 bis 2, vorzugs- 

weise 0,1 bis 1, insbesondere 0,5 bis 1, besonders bevorzugt ca. 1 Basen^- 

valente elngesetzt, beispielsweise, inden man die Base unter RUhren 

in die noch nicht neutralisierte LSsung des Stabllisators 

im Polyol oder vorzugsweise in die (z.B. frisch hergestellte) 

Dispersion des Fflllstoffs im stabilisatorhaltigen Polyol 

einrflhrt. Es ist auch mOglich, den Stabilisator selbst in 

berelts teilweise oder vollsttodig neutralisierter Form zu 

verwenden, falls dies aus technischen Grtlnden als vortell- 

haft erscheint. 
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Als anorganlsche Basen kommen zur Neutralisation, z.B. Qxlde, 
(Hi-) Carbonate, Sllikate, Alkoholate Oder vorzugswelse 
Hydroxide von Elementen auf 1» bis 3, Hauptgruppe des Perioden- 
systems in Betracht. Natriumhydroxid und Calciiimhydroxid 
sind besonders bevorzugt , wobei die Basen sowohl in wMflriger 
L6sung als auch in fester Form, gegebenenfalls als Pulver, einge- 
setzt werden k5nnen. 

Als organische Basen koramen vorzugswelse primSre, sekun- 
dMre Oder tertlMre Mono- oder Pplyamine in Betracht, welche 
aromatischen, arallphatischen, cycloaliphatischen, hetero- 
cyclischen oder vorzugswelse aliphatischen Charakter haben 
k5nnen. Praktisch kommen alle Amine in Frage, die mit Carbon- 
sSure Salze zu bilden im Stande sind. Beisplelhaft selen 
die folgenden Verbindungen genannt: 

N(H)3^^ (R)^ 
X = 0?1;2;3 

R = Methyl-; Xthyl-; Xthanol-; Propyl-; Isopropyl-; 
Isopropanol-; Butyl-; Hexyl-; Dodecyl-; Stearyl-; 
Oleyl-; Isooctyl-; Benzyl-; Aminoathyl-; Amlnopropyl- ; 
Abietinyl-; Amlnopropyl-; Phenyl-; Dimethylamlno- 
propyl-Rest. 

Selbstver standi ich sind auch Baseng&alsche oder gemischt 
substltuierte Amine geeignet, oder ollgomere bzw. polymere 
Oder cyclische Amine « Als besonders gut geeignet haben sich 
Ammoniak, TriSthylamin, Xthylendieunin und seine N-Substi- 
tutionsprodukte oder auch Xthanolamine und deren Xthoxy- 
llerungs- oder Propoxylierungsprodukte erwlesen. Auch Ami- 
dine, Enamine, Guanidine oder Azlrldine sind als Neutrali*- 
sierungsmittel in Betracht zu Ziehen. 
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Unter Pf ropfpolymerisaten werden im Rahmen der vorlie- 
genden Erfindung vorzugsweise solche Produkte verstan*- 
den, die erhalten werden, wenn man, wie oben dargelegt^ 
ein PolyoKqemlsch) , gegebenenfalls in Anwesenheit eines 
Losungsmittels, mit einer <jC , 6-olef inisch ungesSttigten 
CarbonsSure vermischt, wobei gegebenenfalls noch weitere ole- 
finisch ungesattigte Monomere ohne CarbonsSuregruppen mit- 
verwendet werden konnen, und das Gemisch dann radikalisch 
zur Polymerisation bringt, indem man entweder einen Radi- 
kalbildner hinzufUgt und auf dessen Zerf allstemperatur 
erhitzt, oder ohne Zusatz von Radikalbildner auf eine 
Tempera tur erhitzt, bei der eine thermische Polymerisation 
einsetzt. Naturlich kann die Polymerisation auch durch 
energiereiche Strahlung ausgel5st werden. 

Als Radikalbildner dienen die aus der Polymerisations- 

chemie bekannten Radikalbildner, beispielsveise solche 

auf Basis von Azoverblndungen oder solche auf Basis von 

peroxidischen Verbindungen, aber auch sogenannte Redox* 

systeme. Bevorzugt geeignet sind z.B. Azodiisobutyronitrll, 

Dibenzoylperoxid, t-Butylperoxid, Cumolhydroperoxid, Di-t- 

Butylperoxid, Dicumylperoxid, insbesondere aber t-Butyl- 

peroctoat und schon bei relativ niedrigen Temperaturen 

wlrksame Radikalbildner wie z. B. Peroxid / Amin, Peroxld/ 

Ascorbinsflure, Boralkylverblndungen/Luft, Peroxid/SO^« 
2+ 2' 
^2^2^^^ Oder berelts bei tiefen Temperaturen zerfallen* 

de peroxidische Verbindungen wie z.B, Dlisopropylpercar- 

bonat. 



Als fl6 , fi«-unge8£Lttigte Carbons^luren komraen neben MaleinsSure- 
anhydrid, Malein- oder Furoarsiiure bzw. deren Halbestern und 
Halbamlden oder Ztaconsaure insbesondere Acrylstture und 
MethacrylsSure in Betracht. Aufgrund der guten ZugMng<» 
lichkeit ist Acrylstture die bevorzugte iif ,fi-unge8ttttlg- 
te CarbonsSure fOr die Rerstellung der etfindungagemlifi 
als Stabllisator elnzusetzenden Pfropfpolymerisate* 
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Im allgemelnen werden zur Herstellung der Pfropfpoly- 
merisate 1 bis 35 Gew,-%, vorzugsweise 2 bis 20 Gew.-%, 
bezogen auf gesamtes Pfropfpolymerisat , der ^L, fi-ungesSttlg- 
ten CarbonsSuren angewandt. ZweckmSBigerweise verwendet 
man 5-15 Gew.-% der ti^,S-ungesattigten CarbonsMure und setzt 
das erhaltene Pfropf polymerisat spSter weiterem unraodifi- 
zierten Polyol zu. 

Als weitere olefinisch ungesMttigte Monomere, die in Mengen 
von bis zu 60 Gew.-%, vorzugsweise 5-40 Gew.-*%, bezogen 
auf gesamtes Pfropf polymerisat, eingesetzt werden kSnnen, 
dienen beispielsweise Vinylhalogenide, Vinylester, (Meth)- 
Acrylnitril, (Meth) Acrylamide, (Meth) Acrylester Oder Malein- 
bzw. Fumar- Oder ItaconsSureester und Vinyl- 
aromaten. Hervorzuheben seien Vinylacetat und -propionat, 
(Meth) Acrylester und insbesondere Styrol. Die Mitverwendung 
weiterer polarer Monomerer wie etwa AminoalkyKmethjacrylate, 
Oxyalkyl(meth)acrylate, N-Alkyl(meth)acrylamide, Vinyl- 
pyrrolidon Oder Vlnylpyridin kann gelegentlich Vorteile 
bringen • 

Diese neben den ^ , B-ungesSttigten CarbonsSuren gegebenen- 
falls mitverwendbaren Monomeren ftihren oftmals zu einer ver** 
besserten VertrMglichkeit des Pfropfpolymeren im Polyol 
bzw. auch zu einer StabilitStsverbesserung der er£indung8- 
gemSfien Suspension. 

Erf indungsgemMB besonders bevorzugte, ganz Oder tellwelse 
zu neutralisierende Stabilisatoren sind Pfropf (co) * 
polymerisate aus Poly^therpolyolen, AcrylsSure bzw. 
MethacrylsSure sowie Styrol, da diese in den nichtmodi- 
fizierten Polyolen im allgemeinen lelcht Ifislich sind. 



Die Herstellung der Pfropf polymerisate kann, wie bereits 
ausgefilhrt, in situ erfolgen, z.B. indem man die gesamte 
zur Suspensionsherstellung vorgesehene Polyolmenge mit der 
^Lffi^ungesSttigten CarbonsSlure und gegebenenfalls welteren 

Le A 18 333 - 15 - 



909810/0440 



2739620 

Monomeren vermlscht und dann die Polymerisation durchfUhrt; 
vorzugswelse wird jedoch das Pfropfpolymerisat separat her- 
gestellt und dann dem Suspensionsansatz (bezogen auf Polyol 
plus Ptillstoff) In Mengen von 0,05 - 10, bevorzugt 0,2 - 
3 Gew.-%, beigefUgt. 

Die erfindungsgemae erhaltenen stabilisierten Suspensionen 
anorganischer FUllstoffe in Polyolen enthalten zwischen etwa 
0,5 und 80 Gew.-% an FUllstoff. Vorzugsweise liegen die 
Pailstoffgehalte jedoch zwischen 10 und 45 Gew.-%, insbeson- 
dere zwischen 15 und 35 Gew.-%, bezogen auf gesamte Sus- 
pension. 

FUr Anwendungszwecke, bei denen eine erhShte Viskosltat 
der Suspension nicht prohibitiv wirkt, koimnen auch hiShere 
Ptillstoffgehalte in Betracht. 

Die Sedimentation des Ftillstoffs in den bisher bekann- 
ten failstoffhaltigen Polyolen auflert sich in zwei 
Effekten: FQllt man z.B. eln Reagenzglas mit elner der- 
artigen instabilen Suspension, so bildet sich im Raum 
unmittelbar unterhalb des FlUssigkeitsspiegels bald 
eine klare Schicht der Polyhydroxylverbindung aus, die 
praktisch keinen FUllstoff mehr enthait. Andererseits 
scheidet sich am Boden des Reagenzglases eine Ablagerung 
von FUllstoffpartikeln ab, so daS sich nach einiger Zeit 
drei mehr Oder wenlger deutUch voneinander getrennte 
Schlchten beobachten lassen. 



Wie gefunden wurde, 186 t sich der erstgenannte Bffekt 
(serumartige Abscheidung des Olspergiermediums an der 
Oberfiache) mittels des erf indungsgemSfien Verfahrens 
sehr zuveriassig vermindern. Manche FUllstoff suspensio- 
nen neigen jedoch trotzdem noch zur Ausbildung von Ver- 
krustungen am Boden des Vorratsgef Sfies . Es zeigte sich, 

Le A 18 333 - i« _ 



909810/04A0 



2739620 



daB auch diese unerwiinschte Erscheinung unterdrllckt wer- 
den kann, wenn man in solchen FSllen bei der Herstellung 
der Suspension, d. h- beim und nach dem Einarbeiten des 
pailstoff s, Temperaturen tiber 60^C vermeidet 
und im Tempera turbereich zwischen-30 und +60^C, vor- 
zugsweise +5 bis 45^C, arbeitet. Dies ist Uberra- 
schend, weil zu erwarten war, dafi die fUr die Stabili- 
sierung der Suspension vermutlich mafigebenden Reaktionen 
zwischen Carboxylgruppen aufweisendera Polymerisat und 
Oberfiache der FUllstof fpartikel bei httheren Temperatu- 
ren schneller und vollstandiger ablaufen wUrden als bei 
tiefen* 

GemSLB einer weiteren Verfahrensvariante zur Herstellung der 
erfindungsgemSfien Suspensionen ist es auch mOglich, den Dia- 
per giervorgang und die Pfropfpolymerisationsreaktionen In 
einem Eintopf ver- 

fahren durchzufUhren. Hierbei wird eine Mischung aus nicht- 
modifiziertem Polyol, anorganischem PUllstoff, ungeaSt- 
tigter Carbonsfiure, gegebenenfalla Radikalbildner, aowle 
gegebenenfalls weiteren olefiniach ungeaSttigten Mono- 
meren, bei einer Temperatur ttber der Zersetzuiigatemperatur 
dea Radikalbildnera, d. h. bei -30 bla 180^C, vorzugaweiae 
+5 bla 45^C, wShrend eines Zeitrauma von 0,5 bia 12 Stun- 
den Innlg durchmiacht und anachlledend neutralialerte. 

Die erfindungsgemSB hergestellten Suspensionen kOnnen 
noch entgast, begast, getrocknet oder mit Zusatzstof fen 
versehen werden, Man kann ihnen auch weitere Pttllatoffe 
Oder fttllatoffhaltige Polyole, etwa die aogenannten 
Polymerpolyole, zumiachen. Sie alnd auch geeignet ala 
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Ausgangsmaterlal ftir die Herstellung anderer Typen von 
modifizierten Polyolen, etwa als Ausgangsmaterlal zur 
Herstellung der sogenannten rolymerpolyole durch Aufpfrop- 
fen von z.B. Styrol-Acrylnltrllgemlschen (slehe z.B. 
die bereits oben erwShnten US-Patentschrlf ten 3 383 351, 
3 304 351 , 3 304 273, 3 523 093 und 3 110 695 sowie die 
deutsche Patentschrlf t 1 152 536). In ihnen kOnnen aber 
auch in situ andere organlsche FUllstof f teilchen wle 
Polyharnstoffe Oder Polyhydrazodlcarbonamlde hergestellt 
werden (slehe die Deutschen Auslegeschrlf ten 1 168 075 
und 1 260 142 sowle die Deutschen Of fenlegungsschrlf ten 
2 324 134, 2 423 984, 2 512 385, 2 513 815, 2 550 796, 
2 550 797, 2 550 833 und 2 550 862). Die erf Indungsge- 
mMfien Suspensionen slnd besonders wertvolle Ausgangsma- 
terlallen zur Herstellung von Polyurethanen nach dem Iso- 
cyanat-Polyaddltlonsverfahren, da In ihnen die gegebenen- 
falls iu Stttrungen bel der Polyurethanherstellung (z.B, 
Xollaps belm VerschSumen) Anlafi gebenden Carboxylgruppen 
neutrallslert slnd. Sle eignen slch sowohl zur Herstellung 
von welchen, harten oder halbharten geschSuxnten Polyurethan- 
kunststoffen als auch zur Herstellung von nichtgeschaumten 
Polyurethanen, belspielsweise von Polyurethanelastomeren, 
-thennoplasten oder -duromeren. 

Die erflndungsgemSlfien Suspensionen werden zu dlesem Zweck 
In an slch bekannter Helse mlt Polylsocyanaten und gegebenen- 
falls welteren hoch- und/oder nledermolekularen Polyhydroxyl- 
verbindungen bzw. Polyamlnen, gegebenenfalls In Gegenwart 
von Katalysatoren, Trelbmltteln, Stabllisatoren und welteren 
an slch bekannten Zusatzstoffen umgesetzt, wobei man slch so- 
wohl elnes one-shot als auch eines PrSpolymer- oder Semi- 
prMpolymerverfahrens bedlenen kann. 
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Im folgenden soli die Herstellung der erf IndungsgemSBen 
Suspensionen belsplelhaft erlSutert werden. 

Die angegebenen Prozente und Telle sind Gewlchtsprozente bzv. 
-telle, sofern nicht anders verznerkt. 

Fiir die folgenden Beispiele warden die Ftlllstoffe mlt folgen* 
der Bezeichnung verwendet: 

Fiillstoff D: krlstalllner PyrenSen-Calclt; oberer Schnltts 
lO^um; mlttlerer Tellchendurchmesser: 3^um; 
felner als 2yUm: 40 %; 

FUllstoff E: Dolomlt; oberer Schnltt: 9yUm; Tellchendurch- 
messer Im Hlttel 3yum; felner als 2yiim: 65 %; 

Fiillstoff M: Urgonlscher Calclt; Rtickstand auf 40yUm-Sleb: 



wenlger als 0,1%; oberer Schnltt: lO^um? mlttlerer 
Telle] 
35 %; 



Tellchendurchmesser: 3 ^um; felner als 2 ^um: 



Fiillstoff O: Mlkrokristalllne Champagner--Krelde; oberer 

Schnltt: S^imi; mlttlerer Tellchendurchmesser: 
1 yUm; felner als 2yum: 90 %; 

Fiillstoff H: Krlstalllnes Calclumcarbonat i oberer Schnltt: 
7^um; mlttlerer Tellchendurchmesser: 1,5yUm; 
felner als 2yUro: 70 %. 

In den Belsplelen werden folgende Polyole elngesetzt: 

Polyol 1 : Auf Trlmethylolpropan gestarteter PolySther aus 

83 % Propylenoxld und endstSndlg 17 % Xthylenoxld# 
OH-Zahl: 28; 
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Polyol 2: Auf Glyzerin gestarteter PolySther aus 90 % Pro- 
pylenoxld und endstSndlg 10 t Xthylenoxid; 
OH-Zahl: 38; 

Polyol 3: Auf Trimethylolpropan gestartetes Polypropylen- 
oxid; OH-Zahl: 56; 

Polyol 4: Auf Propylenglykol gestarteter PolySther aus 

80 % Propylenoxld und endstSndig 20 % Xthylenoxid; 
OH-Zahl: 28; 

Polyol 5: Auf Trimethylolpropan gestarteter PolySther aus 

75 % Propylenoxld und 25 % Xthylenoxid; 0H-2ahl: 35. 

Die als Stabillsator verwendeten Pfropf polymer isate wurden 
nach der folgenden allgemeinen Vorschrift hergestellt: 

In elnen RUhrtopf , der mit Stlckstoff gefiillt ist, werden 
das Polyol (A Telle) , AcrylsSure (B Teile) , Styrol (C Telle) , 
und t-Butylperoctoat (1 % der Susone A + B + C) eingebracht. 
Dann wird die Mischung unter Rlihren 8 h bei 95°C gehalten, 
wobei unter Viskositatsanstieg die Pfropfpolyinerisation 
abiauft. Das Reaktionsgemisch bzw. dessen Neutralisations- 
produkt kttnnen direkt als Stabillsator eingesetzt werden. 

unter der Voraussetzung, daB A + B + C - 100, werden die 
Pfropfpolymerisate im folgenden abgekUrzt charakterislert 
durch die Nummer des Polyols, der elngesetzten SSuremen- 
ge, sowie der elngesetzten Styrolmenge. Stabillsator 1/10/20 
ware also das Pfropfpolymersiat aus 70 % Polyol 1 , lo % 
AcrylsSure und 20 % Styrol. 



Le A 18 333 



- 20 - 



909810/0440 



2739620 



Die Herstellung der Suspensicaien erfolgte nach folgender allge- 
meiner Vorschrlft: 

Iro Basispolyol wird der Stabilisator aufgelfist, dann wird 
bei einer vorgegebenen Temperatur der Fdllstof £ eingetra- 
gen. Man rflhrt noch bei der angegebenen Tenperatur eine Stunde 
intensiv und erhait eine stabile Suspension • Diese wird ge- 
gebenenfalls unter gutem RUhren mit der zur Neutralisation 
bzw. Teilneutralisation vorgesehenen Base versetzt und eine 
weitere Stunde intensiv nachgerilhrt . 

In der nachfolgenden Tabelle ist jeweils der zur Neutrali- 
sation verwendete Basentyp angegeben, sowie der Neutrali- 
sationsgrad in %, wobei 1CX) %ige Neutralisation dann ge- 
geben ist, wenn pro f^l im Stabilisator enthaltener -COOH- 
Gruppen 1 BasenSquivalent eingesetzt wurde. 

In den Beispielen %mrden folgende Basen verwendet: 

a: 4-niolare wSfirige NaOH 

b: Calciumhydroxid, mikronisiert 

c: Triathylamin 

d: Amin aus 1 Mol OlsSure und 1 Mol TriSthylen- 

tetramln 
e: Xthylendiamin 
f: Xthanolamln 
g: Ammoniak-Gas 

h: 1,4-Dia2a-bicyclo-(2r2,2)octan 
i: Triathylentetramin 

Die Beurteilung der Sedimentationsstabilitat der Suspenaionen 
in den im folgenden beschriebenen Versuchen geschah vie folgt 
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Die zu beurteilende Suspension wurde in einer Schicht- 
hfihe von 10 cm in ein zylindrisches Prtifglas gegossen. 
Das Prafglas wurde in einen WMrmeschrank von 45®C gestellt 
und dort 88 h belassen. Dann wurde bei guter Beleuchtung 
die Abscheidung von Polyol als mehr oder weniger klare 
Oberschicht wie folgt bewertet: 

MaEzahl obere Sedimentation (S^) 

S-j = 1: keinerlei Abscheidung zu erkennen 
2: Abscheidung weniger als 1 mm dick 
3 J Abscheidung zwischen 1 und 3 mm dick 
4: Abscheidung mehr als 3 mm dick. 

Dann wurde bei guter Beleuchtung geprtift, ob sich am 
Boden des zylindrischen PrUfglases eine Bodenschicht 
mit Sedimentationshorlzont abgesetzt hatte. Die Be- 
urteilung wurde wie folgt vorgenommen: 

Maflzahl untere Sedimentation (Sj) 

S2 = 1 : keine Abscheidung zu erkennen 

2: Andeutung eines Sedimentationshorizontes 
3: deutliche Abscheidung einer Bodenschicht. 

Schliefllich wurde das Erscheinungsbild der bei 45^c 
gelagerten Proben beurteilt: 

V = 1: homogen, einwandfrei flieflfahig; 

2: geronnen, kSsig, flockig, aber noch fliefifahig? 
3: verdickt^ geronnen, erstarrt, kaum flieflfahig. 
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Aus anwendungstechnischer Sicht ist das Erscheinungsbild 
V = 1 als positiv zu bewerten, wMhrend Gerlnnungserschei- 
nungen und Verdickungen zu Inhomogenltaten bzw. erschwer- 
ter Handhabung fQhren und negatlv bewertet werden. 
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Aus den tabellarlsch zusamzoengefaSten Belsplelen geht 
hervor, dafi die in den erf indungsgemafi beanspruchten 

MengenverhSlltnissen belgegebenen Pfropfpolymerisate eine 
deutlich stabilisierende Hirkung haben. Der Zusatz sowohl 
organischer als auch anorganischer Basen zu Neutrallsations- 
zwecken verschlechtert die Stabilisiervirkung nicht, tendenziell 
ist eher eine Verbesserung angedeutet. Somit sind erfindungs- 
gemSfi lagerstabile Dispersionen zug&iglich, deren Gehalt an 
freien Carboxylgruppen au£ die Bedtirfnisse des Isocyanat*- 
Polyadditlonsverfahrens eingestellt werden kann. 

Anhand der nach Belsplel 26, 27 und 28 hergestellten Dia*- 
persionen soli belspielhaft die Verarbeltung zu geschSumten 
Polyurethankunststoffen dargestellt iierden: 

33,3 Tellen der jeweiligen Dispersion werden mit 66,7 Teilen 
eines durch Anlagerung von 87 Teilen Propylenoxid und 13 
Teilen Xthylenoxld an Trimethylolpropan erhaltenen Poly- 
athers mit einer OB-Zahl von 28 verdQnnt. 

Sodann setzt man schnell unter ROhren hinzu: 

2,9 Telle Wasser 

0,5 Telle Diazabicyclooctan 

0,8 Telle N-Hethylmorpholin 

0,1 Telle Bis-(N,N-dimethylamlnoathyl)-ather 

0,03 Telle Dibutylzinndllaurat und 

1,1 Telle eines handelsOblichen Polyatherslloxan-Schaumstabill- 
sators 

sowle anschlieBeiid 36 Telle eines Gemlsches mit einem HOO-Geluilt 
von 44,5 % aus 80 % Toluylendiisocyanat und 20 % eines handels* 
flbllchen, rohen Diphenylmethandilsocyanats. 

Die Verschaiimung veriauft problemlos. Der erhaltene Schaum 
hat ein Raumgewicht von 40 kg/m^ und folgende mechanische 
Bigenschaften : 
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Dispersion 
26 27 



28 



Zugfestlgkelt (XPa) 

(DIN 53 571) 140 

Bruchdehnung (%) 

(DIN 53 571) 200 

StauchhSrte bel 40 « (XPa) 

(DIN 53 577) 3,6 

Druckverformungsrest bel 90 %, 

(%) (DIN 53 572) 14,0 



135 
180 
3,7 
14,2 



140 
175 
3,7 
14,4 



Zur VerschauiBung der verglelchbaren, jedoch nicht neutra- 
lisierten Dlsperslonen aus Beisplel 13, 18 und 19 muB die 
Menge des Slllkonstablllsators ua ca. 25 %, die Menge des 
baslschen Mlschkatalysators urn ca. 15 % erh5ht werden, 
um verglelchbare SchSuoe zu erhalten. 

Die gute Relation von Bruchdehnung zu Stauchh^te emaglicht 
es, aus den erf indungsgemSBen Dlsperslonen bel geringem 
Gewlcht sehr tragfShlge Polsterschaumstoffe herzustellen. 
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